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Laundry additives in tablet form are prepd. by mixing and moulding a 
per-cpd. activator, and tablet forming aids by (a) granulating 
activator powder together with non-ionic tensides with n-contg. cpds. 
taken from ammonium cpds., fatty amine derivs. or aminopropionic acid 
derivs. comprising gps. with the tabletting process aids and opt. with 
water soluble salts of an alkane polyphosphonic acid, (b) powdering 
the granulate with a powder form adsorption agent, (c) spraying with a 
liquid binder, (d) drying to at most 6% water content, (e) adding a 
tablet disintegrating agent, (f) pressing the tablet in a form, wt., 
and density chosen to increase the washing efficiency, with the 
tablets completely and rapidly dissolved. 

- Pref. l-5wt.% of a granulating disintegrating agent is added and the 
dry granulate pressed at 500-1000 kg/sq. cm to a tablet with a 
diameter of more than 30 mm and length of 0.75-1.1 times the diameter 
amountint to at least 25 mm, with a density of 0.8-1.2 g/cc and a 
breaking strength of 6-12 kg. The dry granulate pref. contains 
10-20wt .% of a tablet disintegrating agent or a mixt. of two such, 
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esp. a mixt. of crosslinked polyvinylpyrrolidone and/or cellulose 
ethers and/or swellable magnesium aluminium silicate. 
- ADVANTAGE - The laundering additives have improved effectiveness for 
the removal of bleachable, fatty, oil or pigmented staining. They are 
rapidly and completely dissolved, easily measured and leave no residue 
after laundering. 
EPAB-EP- 170791 B 

A process for the production of a washing additive in tablet form, in 
which an activator for per compounds and standard tabletting aids are 
mixed together and the resulting mixture is tabletted, characterised 
in that the powder- form activator is granulated and at the same time 
mixed together with nonionic surfactants, nitrogen-containing 
compounds from the group comprising quaternary ammonium compounds, 
fatty amine derivatives and aminopropionie acid derivatives, with the 
tabletting aids and, optionally, with the water-soluble salt of an 
alkane polyphosphonic acid, powdering the granulate with a finely 
divided inert material and/or a finely divided adsorbent, spraying it 
with a liquid binder, subsequently drying the granulate to a water 
content of at most 6% by weight and, after the addition of a tablet 
disintegrating agent, forming the granulate by compression under a 
pressure of 5 x 10 power 7 to 10 power 8 Pa into tablets having a 
diameter of greater than 30 mm, a depth corresponding to 0.75 to 1.1 
times their diameter, but at least 25mm, a density of from 0.8 to 1.2 
g/cm3 and a breaking strength of from 60 to 120 N, of which the shape, 
weight and density are selected in such a way that the tablets which 
weigh from 15 to 50g contain sufficient detergency-boosting 
ingredients for one load of washing i.e. contain 10 to 30g active 
ingredients in the following quantities: 2 to 30 parts by weight 
non-ionic surfactant, 0.5 to 20 parts by weight quaternary ammonium 
compound and/or fatty amine derivative and/or aminopropionie acid 
derivative, 2 to 30 parts by weight activator for per compounds, 0 to 
5 parts by weight heavy-metal complexing agent, and the tablets are 
circulated by the pieces of laundry during the washing process so that 
they dissolve quickly and completely. (8pp) 
-EP- 170791 B 

A process for the production of a washing additive in tablet form, in 
which an activator for per compounds and standard tabletting aids are 
mixed together and the resulting mixture is tabletted, characterised 
in that the powder-form activator is granulated and at the same time 
mixed together with nonionic surfactants, nitrogen-containing 
compounds from the group comprising quaternary ammonium compounds, 
fatty amine derivatives and aminopropionie acid derivatives, with the 
tabletting aids and, optionally, with the water-soluble salt of an 
alkane polyphosphonic acid, powdering the granulate with a finely 
divided inert material and/or a finely divided adsorbent, spraying it 



with a liquid binder, subsequently drying the granulate to a water 
content of at most 6% by weight and, after the addition of a tablet 
disintegrating agent, forming the granulate by compression under a 
pressure of 5 x 10 power 7 to 10 power 8 Pa into tablets having a 
diameter of greater than 30 mm, a depth corresponding to 0.75 to 1.1 
times their diameter, but at least 25mm, a density of from 0.8 to 1 .2 
g/cm3 and a breaking strength of from 60 to 120 N, of which the shape, 
weight and density are selected in such a way that the tablets which 
weigh from 15 to 50g contain sufficient detergency-boosting 
ingredients for one load of washing i.e. contain 10 to 30g active 
ingredients in the following quantities: 2 to 30 parts by weight 
non-ionic surfactant, 0.5 to 20 parts by weight quaternary ammonium 
compound and/or fatty amine derivative and/or aminopropionic acid 
derivative, 2 to 30 parts by weight activator for per compounds, 0 to 
5 parts by weight heavy-metal complexing agent, and the tablets are 
circulated by the pieces of laundry during the washing process so that 
they dissolve quickly and completely. (8pp) 
USAB- US4642197 A 

Washing-additive in tablet form contains (i) 2-30 wt.% of 1 or more 
activator for per cpds.; (ii) 2-30 wt.% of 1 or more nonionic 
surface-active cpd.; (iii) 0.5-20 wt.% of 1 or more surface-active 
quat. ammonium cpds., fatty amine cpd., and/or aminopropionic acid 
cpd.; (iv) 0-5 wt.% of 1 or more water-sol. salt of an alkane 
polyphosphonic acid; and (v) 0-5 wt.% of 1 or more foam regulator; as 
active ingredients per tablet. 

- Prodn. comprises (a) granulating (i) while simultaneously mixing 
(ii)-(v) with it and other tabletting aids; (b) powdering granulate 
obtd. with a powdery adsorbent; (c) spraying this with a liq. cane 
sugar or sorbitol binder; (d) drying to water content of 6 wt.% or 
less; (e) mixing the dried free-flowing granulate formed with 1 or 
more tablet disintegrating agent; and (f) compressing prod, into 
tablets. 

- ADVANTAGE - Have dia. more than 30 mm, depth 0.75-1.1 times their dia. 
(but 25 mm or more), a density of 0.8-1.2 g per cub.cm., wt. of 15-50 

g; and breaking strength of 6-12 kg. Tablet contains 

detergency-boosting ingredients for 1 load of washing. (6pp)8 
MC -CPI: A12-W12AD11-A01AD11-BD11-B01 D11-B10 D11-D02 E10-A22 E10-B02E 

E10-B03B E10-B04D E10-E04M 
UP - 1985-47 

UE - 1986-05; 1986-07; 1987-01; 1987-08; 1988-32; 1988-38 
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(§) Verf ahren zur Harstelfung eines Waschzusatzas in Teblettenf orm 

Bn putverfdrmiger Afctivetor fur Pervefbtndungen wird 
zusftmmen mit niehtiofuschen Tensiden, mtt beatimmten 
sticltatoffhahigen Varbindungen and gegebenenfaaa mit 
dam waaaerfdaKchen Safe einer Aikanporyphoaphonaaure 
umer Vermiachen gramifiert Daa to erhaJtene Granulatwird 
mit ainem putverfdrmigen Adtorptionamlttel bapudart und 
mit ainem fluaaigen Bmdamittal besprOht Das auf a*xw 
Wasaargahah von h&chatena 8 Gew.-Ab getroeknete Granu- 
tat wird dann nach Zugaba einea TaMattenaprangmittaia 
unter speziellen Bedlngungen tu Tabiatten mit baaondaran 
Eiganachaftan verprefit Die Tablattan bawirkan bai Zuaatz 
zu ainar Waachlauge, die ain GbRches Waschmittel anthttt 
aina verbeaaerte Entfamong von fattigan/dJigan, Ptgmant- 
und Maichbaran Varaehmiftnmgan. 
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PATENTANSPROCHE 

1. Verfahren zur Herstellung eines Waschzusatzes in Ta- 
blettenform, bei deo man einen Aktivator far Perver- 
blndungen und abliche Tablettierungshilfsmittel mit- 
elnander vermischt und formt, dadurch gekennzeichnet, 
daB man den pulverfSrmigen Aktivator zusammen mit 
nlchtionischen Tensiden. mit stickstoffhaltigen 
Verbindungen aus der quartfire Ammoniumverbindungen , 
Fettaminderivate bzw. Aminopropionsfiurederivate 
umfassenden Gruppe mit den Tablettierungshilfsmitteln 
und gegebenenfalls mit dem waeserlSslichen Salz einer 
Alkanpolyphoaphonsfiure unter Vermischen granullert, 
das Qranulat mit einem pulverf 6rmigen Adsorptionsmit- 
tel bepudert und mit einem flttssigen Bindemittel 
besprOht. anschlieBend das Granulat auf einen Wasser- 
gehalt von hSchstens 6 Gew.-* trocknet und hieraus 
nach Zugabe eines Tablettensprengmittels labletten, 
deren Form, Gewicht und Dichte so gewShlt wird, daB 
die Tabletten einen fur einen Waschgang ausreichenden 
Gehalt an wa schkraf tsteigernden Wirkstoffen aufweisen 
und die Tabletten von den Wfischestdcken wShrend des 
Waschvorganges mit umgewSlzt werden, so daB die Ta- 
bletten sich schnell und vollstfindig auflSsen, prefit. 

2. Verfahren naoh Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft 
man vor der Blldung des Granulats 1 bis 5 Gew.-*, be- 
zogen auf das Granulat ohne Schutzschicht , eines 
Granulat-Sprengmittels zusetzt. 
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3. Verfahren nach den, Ansprtichen 1 Oder 2, dadurch gekenn- 
zelchnet, daB man dera getrockneten Granulat vor dem 
Verpressen 10 bis 20 Gew.-*, bezogen auf das Granulat, 
eines Tablettensprengmittels , vorzugsweise elnes 
5 Gemlsches aus zwei verschiedenen Tablettensprengmit- 
teln, lnsbesondere elnes Gemlsches aus vernetztera 
Polyvlnylpyrrolldon und/oder Celluloseethern und/oder 
quellfShigem Magnesiumaluminiumsilikat , zusetzt. 

10 4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzelchnet, daB 
man 1m Pall der Zumischung von zwei verschiedenen Ta- 
blettensprengmitteln vernetztes Polyvlnylpyrrolldon im 
Gemisch mit Celluloseethern und/oder quellffihigem 
Magnesiumaluminumsilikat im GewichtsverhSltnis 8 : 1 

15 bis 2 : 1 zusetzt. 



5. Verfahren nach einem der Ansprflche 1 bis 4, dadurch 
gekennzelchnet, daB man aus dem getrockneten Granulat 
bei einem Druck von 500 bis 1000 kp/cra 2 Tablet ten mit 

20 einem Durchmesser von mehr als 30 mm und einer H6he, 

die das 0,75- bis 1,1-fache des Tablettendurchmessers , 
wenigstens aber 25 mm betrfigt, mit einer Dichte von 
0,8 bis 1,2 g pro cm3 und einer Bruchf estigkeit von 6 
bis 12 kg verpreBt. 

25 

6. Verfahren nadh einem der Ansprttche 1 bis 5 f dadurch 
gekennzelchnet, daB man wenigstens einen Aktivator fQr 
Perverbindungen mit wenigstens einem C 12 - bis C lfi -Al- 
koholethoxylat, mit wenigstens einer sticks toff halti- 

30 gen Verbindung aus der quartfire Ammoniumverbindungen 
mit einem - bis C 2Q -Alkyl- oder Alkenylrest und im 
abrigen C 2 - bis C^Alkylresten, Anlagerungsprodukte 
von 1 bis 6 Mol Ethylenoxid an 1 Mol eines primSren 
Fettamins mit einem - bis C I6 -Alkyl- oder Alkenyl- 

35 rest, 6-Aminoalkyl- oder alkenylpropionsfiure-Natrium- 
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salz der Formel R-NH-CJ^-CI^-COONa, in der R einen 

- bis C 16 -Alkyl- oder Alkenylrest bedeutet, umfas- 
senden Gruppe und gegebenenf alls mit einer w&firigen 
Losung elnes Salzes einer AlkanpolyphosphonsSure unter 
5 Vermischen granullert. 

7. Verfahren nach elnem der Ansprtlche 1 bis 6, dadurch 
gekennzelchnet, dafi man die Granulatbildung unter Zu- 
gabe eines oder mehrerer wasserunloslicher oder was- 

10 serlSslicher pulveriger Trfigermaterialien fttr die 
flQssigen oder pastSsen Wirkstoff bestandteile vor- 
nimmt . 

8. Verfahren nach einem der Ansprtlche 1 bis 7, dadurch 
15 gekennzeichnet , dafi man das Granulat so mit einem 

feindispersen inerten Material und/oder einem feintei- 
ligen Adsorptionsmittel bepudert und mit einer Zucker- 
15sung, vorzugsweise mit einer Rohrzucker- oder Sor- 
bitlosung besprfiht, dafi das Granulat nach dem Trocknen 
20 auf einen Wassergehalt von hochstens 6 Gew.-JC mit Luft 
mit einer Temperatur von hochstens 90 *C gut riesel- 
fShig 1st und eine fiufiere Schicht aus im wesentlichen 
inertem Material und/oder Adsorptionsmittel und Zucker 
aufweist, 

25 

9. Verfahren nach einem der Ansprtlche 1 bis 8, dadurch 
gekennzeichnet, dafi man ein nichtionisches Tensid vom 
Typ Fettalkohol- oder insbesondere Oxoalkoholethoxylat 
mit 12 bis 18, vorzugsweise 14 bis 15 Kohlenstoff ato- 

30 men und 3 bis 10, vorzugsweise 6 bis 8 und insbeson- 
dere etwa 7 Mol Ethylenoxld pro Mol Alkohol verwen- 
det. 
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10 • Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 9, dadurch 
gekennzeichnet , daB man eine quartSre von Ammoniak 
abgeleitete Ammoniumverbindung mit einem C 1Q - bis 
5 C 2 o-Alkyl- oder Alkenylrest, vorzugsweise einem C 10 - 
b is C 16~ und insbesondere einem C 14 -Alkyl- oder Alke- 
nylrest und im Obrigen drei Methylgruppen, vorzugswei- 
se Tetradecyltrimethylammoniumbromid verwendet. 

10 11. Verfahren nach einem der Ansprflche 1 bis 10, dadurch 
gekennzeichnet, daB man ein wasserlSsllches Salz von 
AlkanpolyphosphonsSuren aus der Oruppe der Phosphono- 
alkanpolyphosphonsSuren und der amino- und hydroxysub- 
stituierten AlkanpolyphosphonsSuren, insbesondere Al- 

15 kalisalze der Amino-trls-(methylenphosphonsSure) , Di- 
me thylaminomethandiphosphonsfiuren, l-Hydroxyethan-1,1- 
diphosphonsaure, l-Phosphonoethan-l,2-dicarbonsSure, 
2-Phosphonobutan-l,2,4-tricarbonsfiure und vorzugsweise 
das Hexanatriumsalz der Ethylendiaminotetramethylen- 

20 phosphonsfiure verwendet. 



25 
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Patentanmeldung 
D 7047 



"Verfahren zur Herstellung eines Waschzusatzes in 
Table ttenform" 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her- 
5 stellung eines Waschzusatzes mit Wirkstoffen zur Ver- 
besserung der Auswaschbarkeit von bleichbaren Anschmut- 
zungen, von fett- oder 5iartigen Anschmutzungen und von 
Pigmentverschmutzungen, wobei der Waschzusatz bei der 
Herstellung nach dem erflndungsgemSSen Verfahren in Form 
10 einer Tablette erhalten wird. 

Tablettenf ormige WaschzusStze sind seit langem bekannt. 
Als Wirkstoffe enthalten die Waschzusatz-Tabletten h&ufig 
allein oder in Kombination mit anderen Wirkstoffen und 

15 fcblichen Tablettierungshilf smitteln einen Bleichaktiva- 
tor far Perverbindungen. Ein solches Produkt 1st bei- 
spielsweise in der DE-OS 22 63 939 beschrieben. Bleichak- 
tivatorerr bewirken im Zusammenspiel mit den in den moder- 
nen Universalwaschmitteln normalerweise vorhandenen Per- 

20 verbindungen eine verbesserte Entfernung von bleichbaren 
Flecken. Die Waschmittel enthalten zwar in der Regel ne- 
ben Perverbindungen auch Bleichaktivatoren; bei der Lage- 
rung der Waschmittel, die gleichzeitig Perverbindungen 
und Aktivatoren enthalten, treten aber hfiufig dadurch 

25 Schwierigkeiten auf , daS der Bleichaktivator vorzeitlg 
auf die Perverbindungen einwirkt und es so zu einem 
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Wirkungsverlust der Perverbindungen kommen kann. Bel der 
Wfische von stark verschmutzter Kleidung, wie beispiels- 
weise Berufskleidung, wipd auBer auf eine einwandfreie 
Entfernung von bleichbaren Anschmutzungen auch auf die 
5 Entfernung von fett- oder olartigen Verschmutzungen und 
von Pigmentverschmutzungen Wert gelegt. Zur Verbesserung 
der Entfernung der genannten Schmutzarten sind daher auch 
Waschzus&tze beschrieben worden, die aufier einem Bleich- . 
aktivator zusfitzlich nichtionische Tenside, bestimmte 

10 quartSre Ammoniumverbindungen zur Waschkraf tverstSrkung 
und gegebenenfalls organische Phosphonsfiurederivate ent- 
halten (siehe DE-OS 28 57 153). Die zuletzt genannte Pa- 
tentanmeldung betrifft Waschzusfitze, bei denen die ge- 
nannte Wirkstoffkombination auf einem flexiblen TrSger 

15 aufgetragen ist. Der mit Wirkstof fen beladene Trfiger Kird 
beim Waschen der WSsche mit in die Waschmaschine gegeben, 
wo er im Laufe des Waschvorganges seine Wirkung entfal- 
tet. Nach Beendigung des Waschvorganges verbleibt der 
flexible TrSger fQr die Wirkstoffe in der Wfische und muB 

20 aus dieser aussortiert werden. 

Tablettenf ormige WaschzusStze sind h&ufig empfindlich ge- 
gendber mechanischer Beanspruchung oder sie ldsen sich 
nicht schnell genug oder nur unvollstfindig auf, wenn man 

25 die Tablettenzusammensetzung und -herstellung so wShlt, 
daB die Tabletten mechanisch ausreichend stabil sind. 
Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist daher ein Ver- 
fahren zur Herstellung eines Waschzusatzes in Tabletten- 
form, bei dem man einen Aktivator fflr Perverbindungen und 

30 Obliche Tablettierungshilf smittel miteinander vermischt 
und formt, bereitzustellen. Der erf indungsgemSBe Waschzu- 
satz soil die Wirkstoffe in aufelnander abgestimmten 
Mengenverhfiltnissen und in der auf das Fassungsvermogen 
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einer Waschmaschine abgestimmten Menge enthalten und nach 
dem Waschen nicht aus der WSsche aussortiert werden 
mflssen. Der Waschzusatz soil zudem so stabll sein, daB 
man ihn bequem handhaben kann; er muB sich auBerdem in 
5 der Waschflotte rasch und vollstSndlg auflosen. 

Die Aufgabe wurde erf indungsgemSB dadurch gelost, daB man 
den pulverf ormigen Aktivator zusammen mit nichtionischen 
Tensiden, mit stickstoffhaltigen Verbindungen aus der 

10 quartSren Ammoniumverbindungen, Fettaminderivate bzw. 
Aminopropionsfiurederivate umfassenden Gruppe, mit den 
Tablettierungshilfsmitteln und gegebenenf alls mit dem 
wasserldslichen Salz einer AlkanpolyphosphonsSure unter 
Vermischen granuliert, das Granulat mit einem pulverf 6r- 

15 migen Adsorptionsmittel bepudert und mit einem fliissigen 
Bindemittel besprtiht, anschlieflend das Granulat auf einen 
Wassergehalt von hochstens 6 Gew.-Jf trocknet und hieraus 
nach Zugabe eines Tablettensprengmittels Tabletten, deren 
Form, Gewicht und Dichte so gewShlt wlrd, daB die Ta- 

20 bletten einen fflr einen Waschgang ausreichenden Gehalt an 
waschkraftsteigernden Wirkstoffen aufweisen und die Ta- 
bletten von den WSschestiicken wShrend des Waschvorganges 
mit umgewSlzt werden, so daB die Tabletten sich schnell 
und vollstSndig auflSsen, preBt. Durch die erf indungsge- 

25 mSBen Verf ahrensmerkmale wird gewShrleistet , daB die Ta- 
blette einerseits eine StabilitSt aufweist, die verhin- 
dert, daB die Tablette vor dem Gebrauch in der Waschma- 
schine zerfSllt. Andererseits weisen erf indungsgemSB her- 
gestellte Waschzus§tze in der Waschmaschine eine aus- 

30 reichende Auf losesicherheit auf . Die Verf ahrensmaBnahmen 
bewirken auBerdem, daB man Tabletten erhSlt, die auch in 
der feuchten Uift einer Waschktlche eine einwandfreie La- 
gerung fiber lSngere Zeit gewShrleisten. Durch das Bepu- 
dern und das BesprOhen des Granulats mit einem flQssigen 

35 Bindemittel Kird auBerdem bewirkt, daB die OberflSche des 
die Wirkstoffe enthaltenden Granulats weitgehend oder 
vollstSndig abgedeckt 1st. 
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Bei der erfindungsgemSSen Herstellung des Waschzusatzes 
stellt man zunfichst ein die Wirkstoffe enthaltendes Gra- 
nulat her, das gegebenenf alls zusfitzlich ein wasserlosli- 
ches oder wasserunlSsliches pulveriges TrSgermaterlal fur 
die fltissigen oder pastosen Wlrkstoffbestand telle und ge- 
gebenenf alls ein Qranulat-Sprengmittel enthSlt. Dijeses 
Granulat enthfilt also bereits alle Wirkstoffe und darflber 
hinaus noch Hilfsmittel, die der sicheren Herstellung und 
Handhabung dienen. 



10 



20 



Die Herstellung des Granulats kann nach bekannten Granu- 
lierverfahren erfolgen, beispielsweise in einem Mischer 
oder in der Wirbelschicht. Bewfihrt hat sich ein Mischer 
der Pa. Lodige, *Paderborn, Bundesrepublik Deutschland. In 
15 einem solchen Mischer sprttht man vorzugsweise die flussi- 
gen bzw. gelSsten bzw. durch ErwSrmen verflttssigten Wirk- 
stoffe bzw. Hilfsstoffe auf die pulverformigen Wirkstoffe 
■ bzw. Hilfsstoffe auf. Es blldet sich dabei ein Qranulat 
aus, das alle Wirkstoffe, auf die spfiter nfiher eingegan- 
gen wird, und einige Hilfsstoffe, wie z. B. Trfigerstoffe 
far flQssige Bestandteile und/oder 1 bis 5 Oew.-Z eines 
Granulat-Sprengmlttels, bezogen auf das Granulat ohne 
Schutzschicht, enthfilt. Die Zugabe eines Granulat-Spreng- 
mlttels bewirkt einen schnelleren Zerfall des Granulat- 
25 Korns in der Waschflotte und 1st daher bevorzugt. In 

vi'elen PSllen 1st ein Nachmischen von bis zu 30 Sekunden 
Dauer nach der Granulatbildung zweckmSBig; ISngeres Nach- 
mischen als maximal 30 Sekunden ftlhrt hfiufig zu breiigen 
Produkten. Das fertige Granulat, das keine oder nur ge- 
30 ringe Mengen an staubf einen Anteilen enthalten sollte, 
bestfiubt man dann mit einem feinteiligen inerten Mate- 
rial und/oder einem feinteiligen Adsorptionsmittel, bei- 
spielsweise hochdlsperse Kieselsfiure und/oder Stfirke, 
z. B. KartoffelstSrke und sprdht dann ein flQssiges Bin- 
35 deraittel, beispielsweise eine ZuckerlSsung, auf. Dadurch 



MIM/4ttat X I1J1 



3417820 



Patentanmeldung D 7047 ~ & ~ 3 HENKEL KGaA 

ZR-FE/Patente 

umhOllt man das Wirkstof fgranulat mit einer nach dem 
Trocknen weltgehend oder vollstSndig geschlossenen 
Schutzechicht aus Bindemlttel und Zucker. Das Trocknen 
des so behandelten Granulats auf einen Wassergehalt von 
5 hSchstens 6 Gew.-* 1st erf orderlich, urn das Granulat gut 
rieselfShig, d. h., einwandfrei den PreBwerkzeugen zu- 
fflhrbar zu machen. Das Trocknen 1st ferner erforderllch 
um eln Verkleben an den Tkbletten-PreBwerkzeugen zu ver- 
hindern, ferner um auch nach der Lagerung gutlosllche 

10 Tabletten zu erhalten. ZweckmaBigerweise trocknet man 
beispielsweise in der Vfirbelschicht bei maximal 90 °C 
Lufttemperatur. Nun erfolgt die Zugabe eines Tabletten- 
sprengmittels zu dem getrockneten Granulat, wobei sich 
Kombinationen von zwei verschiedenen Tablettensprengmit- • 

15 teln besonders bewShrt haben. Die Zugabe eines Tabletten- 
sprengmittels bewirkt einen schnellen Zerfall der Tablet- 
te in das Granulat, wenn die Tablette in Kontakt mit der 
Waschflotte kommt. Nach dem Abmischen mit Tabletten- 
sprengmlttel erfolgt das Verpressen zu Tabletten. Die 

20 FreBwerkzeuge sind zweckmSfiigerweise poliert, um ein Ver- 
kleben zu verhindern. Vorteilhaft ist aber die Verwendung 
von PreBwerkzeugen, die mit einer Antihaf tschicht be- 
schichtet sind. Die PreBbedingungen und die Zusammen- 
setzung der Tabletten gewShrleisten die mechanische Sta- 

25 bilitfit einerseits und den raschen Zerfall der Tabletten 
bei der Anwendung andererseits. 

An Wirkstoffen enthSlt das Verf ahrensprodukt ein Gemisch 
aus wenigstens einem Aktivator fQr Perverbindungen, we- 

30 nigs tens einem C 12 - bis C 18 -Alkoholethoxylat, wenigstens 
einer stickstoffhaltigen Verbindung aus der quartfire 
Ammoniumverbindungen mit einem C 10 - bis C 20 -Alkyl- oder 
Alkenylrest und im flbrigen - bis C 4 -Alkylresten, Anla- 
gerungsprodukte von 1 bis 6 Mol Ethylenoxid an 1 Mol 

35 eines primSren Pettamins mit einem langkettigen Alkyl- 
oder Alkenylrest mit 10 bis 16 Kohlenstof f atomen, B-Ami- 
noalkyl- oder -alkenylpropionsfiure-Natriumsalz der 
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Pormel R-NH-CH 2 -CH 2 -C00Na, in der R einen Alkyl- oder 
Alkenylrest mit 10 bis 20 Kohlenstof f atoraen, lnsbesondere 
12 bis H Kohlenstoffatomen bedeutet, umfassenden Grup- 
pe, das man gegebenfalls mit einer wSBrigen LSsung eines 
5 wasserlosllchen Salzes einer AlkanpolyphosphonsSure gra- 
nuliert. Die Herstellung eines Qranulats mit den genann- 
ten Wirksto'ffen ist ein weiterer Gegenstand der Erfln- 
dung. 

10 Als Aktivator fflr Perverbindungen sind N-Acyl- und 

O-Acylverbindungen geeignet. Besonders bewfihrt haben sich 
Acetylverbindungen. Beispiele hierfflr sind Tetraaeetyl- 
glykoluril oder Pentaaeetylglucose oder lnsbesondere Te- 
traacetylethylendiamin. In Verbindung mit Perverbindungen 

15 der gebr&uchlichen Vollwaschmittel, lnsbesondere mit dem 
tlblicherweise verwendeten Perborat, fflhren die genannten 
Bleichaktivatoren zu einer verbesserten Entfernung 
bleichbarer Textilverschmutzungen. 

20 Als nichtionische Tenside kommen vor allem Anlagerungs- 
produkte von Ethylenoxid an Pett- oder lnsbesondere Oxo- 
alkohole infrage, die 12 biB 18, vorzugsweise 1* bis 15 
Kohlenstof fatorae aufwelsen. Die besten Wirlcungen erzielt 
man mit Oxoalkohol-Ethoxylaten, die 3 bis 10, vorzugswei- 

25 se 6 bis 8 und lnsbesondere etwa 7 Mol Ethylenoxid pro 
Mol Alkohol enthalten. In vielen PSllen ist es zweckmS- 
Big, Schaumregulatoren zuzusetzen; meistens muB die 
Schaumentwicklung gedfimpft werden. Geeignete Schaum- 
dSmpfungsmittel sind beispielsweise die bekannten Sill- 
30 konSle. Durch den Gehalt der erf indungsgemfifien Waschzu- 
sStze an nichtionischen Tensiden wird vor allem die Ent- 
fernung von fett- oder Slartigen Versehmutzungen beim 
Waschen geffirdert. 
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Der Verbe6 8erung der Entfernung von Pignientverschmutzun- 
gen aus Textilien dient der Gehalt der erf indungsgem&Ben 
Mlttel an bestlmmten stickstof fhaltigen Verbindungen, 
beispielsweise an quartaren Ammoniuraverbindungen und/ 
5 oder primfiren Fettaminen und/oder den Verbindungen der 
Formel R-NH-CH 2 -CI^ -COONa; Geeignete quartfire Ammonium- 
verbindungen enthalten als langkettigen Alkyl- oder Al- 
kenylrest mit 10 bis 20, vorzugsweise Alkylgruppen mit 10 
bis 16 und insbesondere etwa 14 Kohlenstoff atomen. Im 

10 tibrigen enthalten die geeigneten quartSren Ammoniumver- 
bindungen 3 gleiche oder vera chiedene Alkylgruppen mit 1 
bis H Kohlenstoff atomen. Insbesondere handelt es sich bei 
diesen kurzen Alkylgruppen um Methylgruppen. Eine beson- 
ders gut geeignete und daher bevorzugte quartfire Ammoni- 

15 umverbindung ist Tetradecyltrimethylammoniumbromid. Die 
quartfire Ammoniumverbindung kann ganz oder teilweise 
durch das oben genannte Fettamin-Ethoxylat ersetzt wer- 
den. Ein Beispiel ffir ein besonders gut geeignetes Fett- 
amin-Ethoxylat ist das Anlagerungsprodukt von 2 Mol Ethy- 

20 lenoxid an primfires Kokosalkylamin; dieses Produkt ist 
daher ebenfalls bevorzugt. Anstelle oder gemeinsam mit 
der quartaren Ammoniumverbindung und dem Fettaminderlvat 
kann auch eine Verbindung der Formel R-NH-CI^ -CH 2 -C00Na 
eingesetzt werden. Bevorzugt ist eine Verbindung, in der 

25 R ein Kokosalkylrest ist. 

Zur Komplexierung von storenden Schwermetallionen enthfilt 
der Waschzusatz zweckraSBigerweise geringe Mengen von 
Chelatbildnern. Besonders geeignet haben sich hierfttr 

30 wasserlSsliche Salze von Alkanpolyphosphonsfiure aus der 
Oruppe der Phosphonoalkanpolycarbonsfiuren und der amino- 
und hydroxy subs tituierten Alkanpolyphosphonsfiuren, insbe- 
sondere die Alkalisalze der Amino-tris-(methylenphosphon- 
sfiure), Dimethylenaminomethandiphosphonsfiuren, 1-Hydroxy- 

35 ethan-l,l-diphosphonsfiure» l-Phosphonoethan-l,2-dicarbon- 
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sfiure, 2-Phosphonobutan-l,2,3-tricarbonsSure und insbe- 
sondere das Hexanatrlumsalz der Ethylendiamlnotetramethy- 
lenphosphonsSure. 

5 Aus den genannten Wirkstoffen stellt man das Granulat 
her, indem man auf die Feststoffe, d. h. auf den Bleich- 
aktivator und die quartfire Ammoniumverbindung, denen man 
gegebenenfalls als pulverlges Tragermaterial fur die 
fiassigen odep pastosen Wirkstoffe beispielsweise hoch- 

10 disperse KieselsSure und Granulatsprengmittel zugemischt 
hat, die flfissigen bzw. verf lQssigten oder gelSsten Wirk- 
stoffe, d. h. das nichtionlsche Tensid und gegebenenfalls 
den in Wasser gelSsten Schwermetallkoraplexbildnern auf- 
sprOht. Ein als Granulatbestandteil geeignetes Sprengrait- 

15 tel 1st beispielsweise quellfShiges Magnesiumalurainiumsi- 
likat. 

Der Gehalt des Granulats an Sprengmittel liegt vorzugs- 
welse im Bereich von 1 bis 5 Gew.-JJ und an Trfigennaterial 
lm Bereich von 5 bis 20 Gew.-Z, jeweils bezogen auf das 
Granulat ohne Sohutzschicht. 



20 



Urn beira Verpressen Tabletten mit der erf orderlichen 
Bruchfestigkeit zu erhalten und urn einen Austritt des 
25 nichtionlschen Tensids und gegebenenfalls der tibrigen 
Wirkstoffe aus dem Granulatkorn beim Verpressen zu ver- 
hindern, ttberzieht man die Granulatkfirner mit einer 
Schutzschicht. Man bestaubt hierzu das Granulat mit dem 
genannten feinteiligen inerten Material und/oder dem 
feinteiligen Adsorptionsmittel, bespriiht das bestSubte 
Granulat mit einer wSfirlgen ZuckerlSsung, insbesondere 
Rohrzucker- oder SorbitlSsung und trocknet das Granulat. 
Das Granulat enthfilt etwa 50 bis 90 Gew.-X Wirkstoffe; 
der Rest sind Hilfsstoffe. Das Schdttgewlcht des ttber ein 
2 mm-Sieb gesiebten Granulats liegt bei 600 bis 700 g pro 
Liter. 



30 
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Das mit einer Scbutzschicht Bberzogene und getrocknete 
Granulat Kird vorzugsweise mlt 10 bis 20 Gew.-?, bezogen 
auf das Granulat, eines.Tablettensprengmittels , vorzugsweise 
eines Gemisches aus zwei verschiedenen Tablettenspreng- 
5 mitteln, insbesondere eines Gemisches aus vernetztem Po- 
lyvinylpyrrolidon und/oder Celluloseethern und/oder 
quellffihigem Magnesiumaluminiumsilikat vermischt. Die 
Wlrkung eines einzelnen Tablettensprengmittels kann durch 
Zusatz von bis zu 7 Gew.-jC (bezogen auf das Tablettenge- 

10 wicht) eines Alkalisalzes kurzkettiger organischer Mono- 
oder PolycarbonsSuren, ~z. B. Na-Acetat oder Na-Citrat 
gesteigert werden. Im Pall der bevorzugten Zugabe eines 
Polyvinylpyrrolidon enthaltenden Tablettensprengmittelge- 
mischs 1st ein Gewichtsverhaltnis von Polyvinylpyrrolidon 

15 zu dem zweiten Tablettensprengmittel im Bereich von 8 : 1 
bis 2 : 1 besonders bevorzugt. 

Die Tkblettenherstellung erfolgt, indem man aus dem ge- 
trockneten Granulat bei einem Druck von 500 bis 1000 

20 kp/cm 2 Tabletten mit einem Durchmesser von mehr als 30 mm 
und einer H5be, die das 0,75- bis 1,1-fache des Ta- 
blettendurchmessers, wenigstens aber 25 mm betrfigt, mit 
einer Dichte von 0,8 bis 1,2 g pro cm3 U nd einer 

^ Bruchf estigkeit von 6 bis 12 kg verpreSt. 

Zum Verpressen des Granulats slnd die bekannten Exzenter- 
und RundlSuferpressen geeignet, sofern sie bei den oben 
angegebenen Tablettenabmessungen ein VerdichtungsverhSlt- 
nis von ca. 2,2 : 1 bis 1,8 : 1 erreichen. Die 15 bis 
30 50 g schweren Tabletten enthalten ca. 10 bis 30 g 
Wirkstoffe in folgenden MengenverhSltnissen: 
2 bis 30 Gew. -Telle nichtionisches Tensid, 
0,5 bis 20 Gew. -Telle quartfire Ammonlumverbindung 

und/oder Pettaminderivat und/oder 
35 Verblndungen der Pormel 

R-NH-CILj -CH 2 -C 0 ON A , 
2 bis 30 Gew. -Telle Aktivator fdr Perverbindungen, 
0 bis 5 Gew. -Telle Schwerraetallkomplexbildner . 
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BEISPIELE 

Belsplel 1 

In einera 130 1 L6dige-Mischer wurden 5,16 kg Tetraacetyl- 
5 ethylendiamin, 1,9 kg Tetradecyltrlmethylammoniumbromid, 
2,2 kg hochdisperse PSllungskieselsSure und 0,4 kg 
Magnesiumaluminiumsilikat unter stSndlgem Mischen mlt 
elner PIQssigkelt aus 5,16 kg c i4 /Z^ -Oxoalkohol mit 7 
Mol Ethylenoxld, 1,3 kg elner 33 gewlchtsprozentlgen 

10 wSBrigen LSsung des Hexanatriumsalzes der Ethylendiamino- 
tetramethylenphosphonsSure_und 0,26 kg elnes schSumdfim- 
pfenden Silikonols bespruht. Nach einera 30 Sekunden dau- 
ernden Nachraischen erhlelt man eln gleichmaBiges Granu- 
lat, das sich "fettig" anfCthlte. Unter weiterem MiBchen 

15 gab man 0,9 kg hochdisperse Kieselsaure und 1,08 kg fein- 
telllge KartoffelstSrke hinzu; damlt Qberzog man die 
GranulatoberflSche. Auf das Granulat sprOhte man an- 
schlleBend 1,62 kg elner wSBrlgen 70 gewlchtsprozentlgen 
Sorbitldsung zu und trocknete 3 Mlnuten lang mlt Luft von 

20 50 bis 60 *C; der Wassergehalt des Granulats betrug 
5 Gew.-*. 



Das getrocknete Granulat vermischte man anschllefiend 
schonend mit soviel vernetztem Polyvinylpyrrolidon (PVP) 

25 und Na-Carboxymethylcellulose (CMC) als Tablettenspreng- 
mlttel, da& auf 80 Gew. -Telle Granulat 15 Gew. -Telle PVP 
und 5 Gew. -Telle CMC entf alien. Dlese Vermischung erfolg- 
te in einem Patterson-Kelley-Cron-Plow- Blender. Man er- 
hlelt ein beschichtetes Granulat mlt einem Schattgewicht 

30 von 535 g pro Liter. 
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In einer Excenterpresse erfolgte mit unbeschichtetem 
poliertem Prefiwerkzeug die Pressung von 35 ram-Tabletten. 
Die Tabletten mit einer Hohe von 29,5 mm waren 28,5 g 
schwer und wiesen eine Bruchf estigkeit von 10 kg auf , die 
5 wie folgt bestimrat wurde: 

In einem Tension und Compression Tester der Pa. Chatillon 
wurde die Tablette auf eine Matrize mit einer FrSsung, 
die etwas kleiner als der Tablettendurchmesser ist, ge- 

10 legt. Die T4atrize wurde auf einem Arabofi mit motorischer 
Kraft gegen ein Dynamometer mit keilformiger Schneide 
bewegt. Die Bewegung wurde bis zum Bruch der Tablette 
f ortgesetzt. Die beim Bruch der Tablette abgelesene Kraft 
1st die Bruchfestigkeit in kg. Diese Methode der Bestim- 

15 mung der Bruchfestigkeit 1st in W.A. Ritschel, "Die 

Tablette", Edition Cantor KG, Aulendorf in WClrttemberg, 
I960, Seite 312 und 313 nfiher beschrieben. 

Die erhaltenen Tabletten 15sten sich innerhalb von 
20 6 Minuten in einem Waschgang mit 30 °C-Waschprogramm 
(Miele-Waschautomat, Typ 430) rflckstandslos auf. Die 
damlt gewaschene angeschmutzte WSsche war trotz 
2/3-Soll-Dosierung eines Billigwaschmittels deutlich 
sauberer als ohne Zusatz einer Waschkraf tverstSrker- 
25 tablette. 



PatenianmekJung D 7047 
Belsplel 2 

Verwendete man das Qrundgranulat von Beispiel 1 und be- 
staubte 85 Gew. -Telle mit 10 Gew.-Teilen Polyvinylpyrro- 
5 lidon und 5 Gew.-Teilen quellfShigera Magneslumaluminiura- 
silikat, erhlelt man aus dem Granulat (Schflttgewicht ca. 
600 g pro Liter), 30 g schwere Tabletten mlt einer 
Bruchfestigkeit von ca. 8 kg. Nach 10 Minuten sind diese 
Tabletten In der Was chinas chine rttckstandslos aufgelost. 

10 

Belsplel 3 

Vermischte man wie in den vorangegangenen Beispielen 83 
Gew.-Teile Qrundgranulat mlt 12 Gew.-Teilen Polyvinyl- 

15 pyrrolidon und 5 Gew.-Teilen wasserfreiem Natrlumacetat , 
erhlelt man ein Produkt mit einem Schdttgewicht von 580 g 
pro Liter; dieses Produkt ergab, mit beschichteten Werk- 
zeugen verpreBt, 27,5 g schwere Tabletten mlt einer 
Bruchfestigkeit von 10 kg, die sich in der Was chinas chine 

20 in 5 Minuten rtlckstandslos auflosten. 
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